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Несмотря на кажущуюся универсаль-
ность метода автоматического анализа ми-
нералов, описанного в части 1 [1], он имеет 
и некоторые ограничения.  Специальные 
технические решения могут помочь преодо-
леть  многие проблемы и получить дополни-
тельную информацию об исследуемом об-
разце.
1. Локальный анализ типа и ориен-
тации кристаллической решетки 
Так, при использовании только де-
тектора обратно-отраженных электронов 
и детектора характеристического рентге-
новского излучения различить минералы 
с близкой яркостью, но разным составом, 
принципиально возможно. Различить же 
минералы с близкой яркостью и близким 
составом может оказаться проблематично. 
Метод локального анализа типа и 
ориентации кристаллической решетки, в 
котором для анализа картин дифракции 
отраженных электронов необходим специ-
альный EBSD-детектор и специальное про-
граммное обеспечение может оказаться 
очень полезным в этом случае.
Например, компания Oxford 
Instruments выпускает EBSD-детектор с 
программным обеспечением AZtec HKL для 
локального анализа типа и ориентации кри-
сталлической решетки. 
Необходимо в этой связи более под-
робно рассказать о программном обеспе-
чении AZtec - новом программном продукте 
от Oxford Instruments, который в настоящий 
момент последовательно вбирает в себя 
все больше и больше модулей, ранее пред-
ставленных только в INCA — старой плат-
форме для микроанализа того же произ-
водителя. В будущем предполагается, что 
AZtec полностью заменит INCA. В настоя-
щий момент всем пользователям детекто-
ров Oxford Instruments устанавливаются обе 
платформы — и INCA, и AZtec. Программное 
обеспечение AZTEC [2] призвано объеди-
нить оборудование новейшего поколения и 
многозадачное программное обеспечение 
с опытом нескольких десятилетий по соз-
данию совершенных автоматизированных 
систем микроанализа для исследования 
материалов. Преимущества данного про-
граммного обеспечения можно кратко из-
ложить следующим образом:xЕдиный интерфейс для многих ме-
тодов микроанализаxВ реальном времени объединяются 
данные от детекторов ЭДС и EBSDxКартирование анализируемой по-
верхности с получением полных спектраль-
ных данных ЭДС одновременно с данными 
EBSD переводит на новый уровень фазовый 
анализ, упрощает повторный анализ и ре-
интерпретацию результатовxВстроенные структурные базы дан-
ных материалов для анализа картин диф-
ракции с последующей идентификацией 
стехиометрии вещества и типа и ориента-
ции его кристаллической решетки.xСкорость и функциональность.
2. Сочетание энергодисперсион-
ного и волнодисперсионного спектро-
метров.
ЭДС – высокоскоростной метод одно-
временного анализа, очень гибкий и удоб-
ный в применении, но даже лучшие ЭДС 
детекторы не могут сравниться по разре-
шению с волнодисперсионными спектро-
метрами (ВДС) [3], которые обладают хо-
рошим спектральным разрешением и чув-
ствительностью. 
Основные преимущества ВДС заклю-
чаются в следующем:
 · Микроанализ приблизительно в де-
сять раз более чувствительный по сравне-
нию с ЭДС
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·  Анализ элементов-примесей (< 0.1 - 
<0.01%)
· Спектральное разрешение  пример-
но на порядок лучше ЭДС
· Разделение близко расположенных 
пиков
· Точная идентификация пиков
· Наилучшая чувствительность для 
анализа легких элементов
· Картирование с наилучшим отноше-
нием пик/фон
Несмотря на более высокие возмож-
ности в анализе, ВДС относительно мед-
ленный последовательный метод  по срав-
нению с быстрым параллельным ЭДС ана-
лизом. В ЭДС анализе: за несколько секунд 
можно получить полный спектр образца 
и определить его качественный и количе-
ственный химический состав, а ВДС за то 
же время диагностирует только концентра-
цию одного какого-нибудь элемента, задан-
ного оператором.
Исходя из особенностей ЭДС и ВДС-
методик видно, что они являются дополня-
ющими друг друга методами микроанализа. 
В связи с этим компания Oxford Instruments 
разработала систему микроанализа INCA 
Energy+, которая позволяет организовать 
совместную одновременную работу ЭДС и 
ВДС спектрометров, объединяя тем самым 
преимущества обоих методов, а именно: 
прекрасное спектральное разрешение ВДС 
и высокую скорость работы ЭДС. На прак-
тике совместная работа ЭДС и ВДС означа-
ет, что анализ следовых концентраций или 
анализ перекрывающихся пиков выполня-
ется с помощью ВДС-спектрометра, а ана-
лиз остальных 
элементов — с 
помощью ЭДС. 
Оператор вы-
бирает в еди-
ном ПО управ-
ления двумя 
детекторами, 
какую пристав-
ку использо-
вать для какого 
элемента.
3.3 Регистрация излучения като-
долюминесценции
Катодолюминесценция - разновид-
ность люминесценции, которая возбужда-
ется первичным пучком электронов (микро-
зондом) и возникает вследствие излуча-
тельной  рекомбинации электронно-дыроч-
ных пар или внутренних переходов в люми-
нофорах. Другими словами, ряд материа-
лов при облучении их высокоэнергетиче-
скими электронами генерирует излучение 
видимого спектра. Прежде всего, такими 
материалами являются полупроводники и 
многие минералы. (например, кварц, энста-
тит, щелочные полевые шпаты, плагиоклазы 
[4]).
Перечислим типы детекторов для ре-
гистрации излучения катодолюминесцен-
ции, расположив их в порядке увеличения 
информативности и ценовой нагрузки: панхроматические CL-
детекторы. Результат применения — черно-
белые изображения, яркость участков на 
которых пропорциональна суммарной ин-
тенсивности CL-излучения от этого участка; цветные CL-детекторы (на-
пример, Color CL производства TESCAN), 
которые сохраняют реальную цветовую гам-
му излучаемого участка (пример на рис. 2); спектрометры CL-излучения.
CL-детекторы при изучении минера-
логических особенностей почв интересны 
прежде всего тем, что CL-изображения (и/
или CL-спектры) потенциально содержат в 
себе огромный пласт информации о микро-
примесях, о дефектах кристаллической ре-
шетки и проч., недоступный другими мето-
дами. Такая чувствительность CL-сигнала 
к мельчайшим неоднородностям веще-
ства объясняется тем, что в генерации CL-
излучения участвуют внешние валентные 
электронные оболочки (а не внутренние, как 
при генерации рентгеновского излучения, 
используемого в ЭДС). Энергия валентных 
электронов зависит от дефектов кристал-
лической решетки и от примесных атомов 
(а внутренние оболочки не подвержены из-
менению из-за химических связей). Напри-
Рис. 1 – Фрагмент рентгеновского спектра с хлорита. Желтым 
цветом показан спектр, полученный с помощью ЭДС; синим 
цветом — с помощью ВДС. Для наглядности при наложении 
спектров было выполнено произвольное вертикальное 
масштабирование. Видно, что ВДС-спектр позволяет надежно 
установить наличие примеси никеля в анализируемом минерале, 
в то время как, оперируя ЭДС-спектром, о присутствии никеля 
остается только гадать.
Методы и средства СЭ
Теория и практика судебной экспертизы №4 (36) 2014 83
мер, рисунок 2 иллюстрирует, насколько бо-
гаче становится CL-изображение песчаника 
в отличие от классического электронного 
BSE-изображения.
Отметим также, что метод регистра-
ции катодолюминесценции становится в 
мировой практике все более и более попу-
лярным. В геологической экспертизе его 
используют, например, для отличия при-
родных алмазов от искусственных, а в не-
которых случаях удается даже сделать за-
ключение о способе их приготовления [5]. В 
археологии данный метод применяется для 
определения происхождения керамики на 
основании  различий в люминесценции зе-
рен кварца [6].
 
4. Пробоподготовка образцов для 
автоматического минералогического 
анализа.
Пробоподготовка образцов имеет 
особое значение для достижения желаемо-
го результата, поэтому рассмотрим далее 
способы подготовки объектов почвенной, 
почвенно-геологической и техногенной 
природы для проведения автоматического 
минералогического анализа.
Как известно, для достижения боль-
шей точности и воспроизводимости ре-
зультатов микроанализа рекомендуется 
проводить исследования на гладкой гори-
зонтальной поверхности. Для этого части-
цы вещества обычно помещают в легко-
плавкие сплавы (при анализе неметаллов), 
или легко отверждаемые смолы типа эпок-
сидной смолы, и затем поверхность поли-
руют и напыляют углеродом или золотом 
[7-8].  Стандартная схема пробоподготовки 
следующая: частицы вещества от 5 мкм до 
3 мм (предпочтительно брать узкую фрак-
цию), заливают в эпоксидную смолу (иногда 
используют метил метакрилат) в формах 
диаметром 30 мм, затем отверждают при 
температуре 50-600С, делают поперечный 
срез, полируют и напыляют углеродом (или 
золотом). 
В настоящее время в тех случаях, ког-
да исследуемый материал имеется в до-
статочном количестве и подготовка шлифов 
может быть поставлена на поток, (например, 
при анализе почв при производстве судеб-
но-экологических экспертиз,  технической 
экспертизе сырьевых материалов и ве-
ществ, проходящих через таможню, экспер-
тизе строительных материалов и т.п) можно 
использовать  специальное оборудование 
для приготовления аншлифов и также тонких 
шлифов с использованием смол. Так, для 
приготовления шлифов больших размеров 
(диаметром 25-35 см) может подойти обо-
рудование фирм BUCHLER и STRUERS. Для 
изготовления шлифов небольших размеров 
специально для исследований методами 
электронной микроскопии фирмой LEICA 
MICROSYSTEMS выпускается специальное 
оборудование для резки и полировки. 
Специфика судебно-почвоведческой 
экспертизы, а также некоторых других ви-
дов экспертиз, связана с тем, что эксперт 
имеет дело с малыми количествами  ве-
щества, которые необходимо исследовать 
без нарушения целостности объекта. В этих 
случаях, необходим взвешенный подход 
при выборе способов пробоподготовки.
Рис. 2 – Один и тот же участок образца песчаника: а – классическое электронное BSE–
изображение, б – изображение с помощью цветного CL-детектора TESCAN Color CL
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С одной стороны  известно [9], что 
проведение количественного элементного 
и минералогического СЭМ-ЭДС  анализа 
3-х мерных частиц приводит к  трудно учи-
тываемым погрешностям (до 20 %), а также 
к проблемам идентификации фаз с близким 
химическим составом (например, гематита 
Fe
2
0
3, 
магнетита Fe
3
0
4
 и вюстита Fe0).
С другой стороны, анализ неполиро-
ванных образцов хорошо зарекомендовал 
себя при проведении автоматического ана-
лиза следов продуктов выстрела  и при ис-
следовании твердых взвесей, выделенных 
из воздуха (с размерностью частиц порядка 
2-20 мкм). В описании к системе QEMSCAN, 
например, указано на возможность про-
ведения исследования непосредственно 
на 3-х  мерных частицах вещества, нанесен-
ных на отрезок  электропроводящего угле-
родного скотча. 
Идея автоматического определения 
минералогического состава 3-х мерных 
частиц непосредственно на поверхности 
двухстороннего электропроводящего угле-
родного скотча выглядит более чем заман-
чиво с точки зрения простоты осуществле-
ния пробоподготовки, тем более, что в ли-
тературе имеются сведения по успешному 
определению минералогического состава 
3-х мерных частиц.
Так, при исследовании [10] характе-
ристических особенностей состава пыли, 
образовавшейся при взрыве башен 11 сен-
тября в Америке пробоподготовка осущест-
влялась следующим образом.  100 мкл су-
спензии приготовленной  из   0,5 г почвы, 
просеянной через сито с размером ячейки 
0,25 мм, и  100 мл воды, наносили на по-
ликарбонатный фильтр с размером пор 0,4 
мкм. После высушивания пробу крепили  к 
столику микроскопа с помощью отрезка 
двухстороннего токопроводящего скотча, 
напыляли тонким слоем углерода и прово-
дили исследования.
В работе [11] для исследования  в по-
чвах минералогических и морфологических 
особенностей амфиболов примерно 100 
мкл суспензии, приготовленной перемеши-
ванием 0,2 г почвы, просеянной через сито 
с размером ячейки 0,15 мм,  и  125 мл изо-
пропанола, наносили на бумажный фильтр 
диаметром 25 мм, с размером пор 0,4 мкм и 
с напылением из углерода. После высуши-
вания пробу напыляли тонким слоем угле-
рода и проводили исследования. Авторы 
отмечают, что в этом случае удается полу-
чить раздельно лежащие частицы на филь-
тре.   
Специальная процедура пробоподго-
товки для исследования  частиц с размер-
ностью от 2 до 20 мкм прописана в мето-
дическом руководстве по анализу твердых 
взвесей в атмосферном воздухе [12]. Ис-
следование частиц проводится непосред-
ственно на бумажных фильтрах после напы-
ления их тонким слоем углерода или тонким 
слоем благородных металлов.
 Авторы работы [13] исследовали 
твердые взвеси в воздухе, выделенные на 
бумажные фильтры и напыленные тонким 
слоем золота. По результатам исследова-
ния была проведена классификация частиц 
по морфологическому облику и по минера-
логическому составу на частицы биогенно-
го, почвенного и антропогенного происхож-
дения.
В работе [14] исследование твер-
дых частиц из воздуха с размерами  2,5, 5 
и 10 мкм проводили непосредственно на 
поверхности липкого углеродсодержаще-
го скотча  после напыления тонким слоем 
углерода, а также после напыления тонким 
слоем золота.
Определение минералогического со-
става песков в целях судебно-почвоведче-
ской экспертизы на 3-х мерных частицах, 
укрепленных на поверхности токопроводя-
щего скотча, описано в работе [15]. Чтобы 
получить образцы с отдельно расположен-
ными на скотче частицами, авторы поступа-
ли следующим образом. К ситу с размером 
ячеек  150 мкм с внешней стороны прикре-
пляли фрагмент двухстороннего скотча. Ча-
стицы с размерами от 100 мкм до 150 мкм 
насыпали на сито так, чтобы  они  равномер-
но распределились по поверхности отрезка 
двухстороннего скотча (см. рис. 3).
 Принципиально отличающийся спо-
соб пробоподготовки от двух выше рассмо-
тренных, предложен в работе [16]. Авторы 
показали, что проведение микрорентгено-
спектрального анализа  в целях судебно-по-
чвоведческой экспертизы на поверхности 
таблетки, которую готовили прессованием 
под давлением образца почвы  с размерами 
частиц от 1 до 0,5 мм, позволяет повысить 
точность и воспроизводимость определе-
ния минералогического состава почвы поч-
ти в 10 раз по сравнению с измерениями, 
проведенными на 3-х мерных частицах.
Во время последнего заседания  ра-
бочей группы при ENFSI по судебной экс-
пертизе объектов животного, растительно-
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го и почвенного происхождения коллеги из 
Чехии рассказали, что они совсем недавно 
приступили к  проведению исследований по 
определению минералогического состава 
объектов почвенного происхождения с при-
менением сканирующего микроскопа фир-
мы TESCAN. При проведении исследовании 
3-х мерных частиц почвенной природы с 
размерами от 0,1 до 0,25 мм, укрепленных 
на токопроводящем скотче на предметном 
столике, они добились хороших результа-
тов  после усреднения нескольких измере-
ний, которые проводились при разном по-
ложении столика. Положение столика ме-
няли вращением вокруг своей оси. 
5. Применение автоматическо-
го минералогического анализа в целях 
судебно-почвоведческой экспертизы и 
факторы, сдерживающие его  использо-
вание. 
Публикации об использовании авто-
матического минералогического анализа на 
базе сканирующего электронного микро-
скопа в целях судебной почвоведческой экс-
пертизы практически единичны [8, 14, 17-20], 
причем  половина этих работ [8, 17-18] каса-
ется использования специализированной си-
стемы автоматического минералогического 
анализа QEMSCAN. В другой половине работ 
[14, 19-20]   для проведения автоматическо-
го минералогического анализа объектов по-
чвенной природы, авторы используют в ка-
честве оборудования СЭМ – ЭДС  со специ-
альным программным  обеспечением INCA, 
аналогичное тому, которое используется для 
анализа следов продуктов выстрела.
Несмотря на то, что с момента первой 
публикации прошло уже почти 20 лет, этот 
вид анализа в целях су-
дебной почвоведческой 
экспертизы практически 
не используется как у нас, 
так и за рубежом. Скорее 
всего, это обусловлено 
большой дороговизной 
оборудования и отсут-
ствием информации о 
возможностях этого обо-
рудования, отсутствием 
опытных специалистов по 
работе с оборудованием 
и конкретными объекта-
ми, а также отсутствием 
стандартизированных 
методик.
Отсутствие баз 
данных по минералогиче-
скому составу почв на различных участках 
местности также является сдерживающим 
фактором, поскольку  затрудняет интерпре-
тацию результатов исследований, а именно 
проведение оценки результатов сравни-
тельных исследований минералогического 
состава. 
Таким образом, все вышеперечис-
ленные негативные факторы  затрудняют 
использование этого, безусловно, рево-
люционного метода в судебно-экспертной 
практике.
Для скорейшего внедрения методов 
автоматического ЭСМ-ЭДС анализа в целях 
судебно-почвоведческой экспертизы мож-
но было бы рекомендовать. 
Во-первых, использовать опыт  по про-
ведению исследований с использованием 
аналогичного оборудования в смежных об-
ластях (при исследовании объектов окружа-
ющей среды, объектов техногенного проис-
хождения, археологических объектов  и др.).
Так, например, в работе [21] прове-
дены сравнительные исследования мине-
ралогического состава супесчаных почв с 
использованием ЭСМ-ЭДС и программы 
INCA, которые помогли авторам провести 
интерпретацию данных при изучении эко-
систем.
 На основании исследования состава 
взвесей в атмосферном воздухе [14] с ис-
пользованием аналогичного оборудова-
ния было сделано заключение о почвенной 
природе частиц, которые увлекаются воз-
душным потоком из почвы во время жатвы 
зерновых. Анализ состава взвесей позво-
лил авторам установить регионы, вносящие 
наибольший вклад в загрязнение воздуха.
Рис. 3  Фрагмент скотча с песчаными частицами, прикрепленными 
к его поверхности (из работы [15]).
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В результате анализа различий в со-
ставе зол уноса ряда предприятий авторы 
работы [22] сумели выявить критерии, по-
зволяющие устанавливать  источники-за-
грязнители (ТЭЦ), которые ответственны за 
загрязнение отдельных регионов.
СЭМ-ЭДС с программным обеспече-
нием INCA достаточно успешно применяют-
ся при  исследовании частиц и фрагментов 
тел космического происхождения [23-26] 
для подтверждения гипотез об их проис-
хождении.
Применение специализированной 
системы QEMSCAN для автоматического 
минералогического анализа древней кера-
мики позволило авторам работы [27] уста-
новить ее происхождение.
 Этот опыт может быть полезным как 
при разработке методики автоматического 
минералогического анализа объектов по-
чвенной природы, так и при последующей 
интерпретации результатов, полученных 
при проведении исследований в целях су-
дебно-почвоведческой экспертизы.
Во-вторых, следует адаптировать 
программы INCAMineral (или ее потомка в 
среде AZtec, который должен появиться в 
будущем) для минералогического анализа 
почв по аналогии с программой для анали-
за следов продуктов выстрела или твердых 
взвесей в атмосферном воздухе.
Отметим здесь еще раз, что програм-
ма INCAMineral разрабатывалась для рабо-
ты на универсальном СЭМ с универсальным 
ЭДС, в отличие от специализированных си-
стем FEI MLA, FEI QEMSCAN и TESCAN TIMA. 
Поэтому область применения INCAMineral 
ограничена по сравнению со специализиро-
ванными комплексами для автоматическо-
го минералогического анализа. Специали-
зированные комплексы можно рекомендо-
вать использовать для создания баз данных 
по минералогическому составу почв. Такие 
базы данных могут быть использованы  как в 
судебной практике, так и в других областях 
(например: почвоведении, геохимии, эко-
логии  и др.).
В третьих, необходимо постоянно 
проводить дополнительное обучение заин-
тересованных специалистов работе с про-
граммным обеспечением и с изменениями, 
вносимыми в его работу, а также знакомить-
ся с появляющимися новыми техническими 
решениями в работе оборудования в специ-
альных демонстрационных центрах, напри-
мер, TESCAN в Санкт-Петербурге.  В демон-
страционные лаборатории поставщиков си-
стем автоматического минералогического 
анализа заинтересованные специалисты 
могут приходить со своими объектами, ко-
торые будут использованы для тестовых за-
пусков. 
В заключении хочется сказать, что все 
вышеперечисленные новейшие автомати-
зированные средства минералогического 
анализа материалов  могут применяться  не 
только для анализа следов продуктов вы-
стрела, но также экспертами других экс-
пертных специальностей, например:
 - при проведении идентификацион-
ных исследований в судебно-почвоведче-
ской экспертизе (при построении баз дан-
ных и при проведении сравнительных ис-
следований);
-   в геммологической/геологической 
экспертизе;
-  в экспертизе стекла;
- в экологической экспертизе при 
определении характера загрязнений и вы-
яснении источника загрязнений;
- при экспертизе материалов и изде-
лий, например, при таможенном контроле, 
а также других экспертизах, где  необходи-
мо проводить определение минералогиче-
ского состава вещества почвенной, геоло-
гической или техногенной природы. 
Надеемся, что  в ближайшем будущем 
эти интересные методы смогут занять до-
стойное место в судебно-экспертной прак-
тике как скоростные высокоточные методы 
получения объективной информации об 
объектах почвенной, геологической и тех-
ногенной природы.
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